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Аннотация 

Введение. Термическая обработка является наиболее распространенной последеформационной операцией, приме- 
няемой к порошковым сталям (ПС). Принципиальные положения теории этого процесса, разработанные для ком- 
пактных материалов, справедливы и для рассматриваемых ПС. Однако специфика структуры последних вносит 


количественные и качественные изменения в кинетику процессов, происходящих при различных видах термиче- 
ской обработки. Поэтому при разработке новых материалов необходимо уделять большое внимание влиянию 
термической обработки на их структуру и свойства. В связи с этим целью данного исследования является анализ 
фазовых превращений в порошковых спеченных сталях при охлаждении и определение их механических свойств. 
Материалы и методы. В работе использованы отечественные порошки марок ПЖРВ 2.200.28 (ТУ 14-1-5365-98) 
и ПЛ-НАД?М (ТУ 14-5402-2002) производства ПАО «Северсталь» (г. Череповец). При смешивании в шихту до- 
бавлялись ультрадисперсные добавки нитрида кремния (513№4) и оксида никеля (№10) производства компании 
«Плазнотерм» (г. Москва). Перед использованием порошки проходили контроль на универсальном лазерном при- 
боре измерения размера частиц (модель ЕЕЁТЗСН АМАГУЗЕТТЕ 22 МегоТес р!1$) и анализаторе субмикронных 
частиц (Весктап СООГТЕК № 5). Для приготовления шихты использовались двухконусный смеситель марки ВТ- 
ММО5$ (Тайвань) и ультразвуковая станция для просеивания и смешивания порошка с ультрадисперсными части- 
цами Аззошс РС (Китай). Статическое холодное прессование проводилось в лабораторных пресс-формах на гид- 
равлическом прессе модели Т$0500-6 (Китай) с максимальным усилием в 50 тонн. Гомогенизирующее спекание 
проведено в лаборатории термической обработки кафедры «Материаловедение и технологии металлов» ДГТУ в 
муфельной электропечи модели ЗМОГ. 6,7/1300 в диапазоне температур 900-1150 °С в среде защитного газа — 
диссоциированного аммиака. Время спекания — 15-180 минут. В таких же печах производилась и термическая 
обработка спеченных порошковых сталей. Закалка осуществлялась на спеченных образцах при температуре 
800 °С. Исходная пористость спеченных образцов составляла 10,15,25 %. Отпуск спеченных образцов проходил 
при температуре 100-300 °С. Испытания на растяжение проводились в соответствии с ГОСТ 18227-85! с исполь- 
зованием сервогидравлической напольной разрывной машины МГС-В 15 в автоматическом режиме с помощью 
персонального компьютера. Для измерения твердости использовался твердомер Роквелла ТК-2М с индентирован- 
ным алмазным конусом при общей нагрузке 1471 Н. 


© Егоров М.С., Егорова Р.В., Лопатин В.Ю., 2024 


"ГОСТ 18227-85 (ИСО 2740-86). Материалы порошковые. Метод испытания на растяжение. ОВГ: 
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Егоров М.С. и др. Фазовые превращения в порошковых спеченных сталях при охлаждении 


Результаты исследования. В работе выполнены исследования, которые позволили определить закономерно- 
сти фазовых превращений в порошковых спеченных сталях с ультрадисперсными частицами при охлаждении 
после операции закалки. Экспериментально определены значения критических точек охлаждения для спечен- 
ных порошковых сталей эвтектоидного состава для скоростей охлаждения 60-400 °С/мин. Определены также 
механические свойства спеченных порошковых сталей с ультрадисперсными частицами в зависимости от тем- 
пературного интервала превращений. 

Обсуждение и заключение. Исследования позволили установить влияние ультрадисперсных частиц на темпе- 
ратуру критических точек спеченных ПС эвтектоидного состава, построить диаграммы изотермического пре- 
вращения аустенита, а также определить механические свойства спеченных порошковых сталей с ультрадис- 
персными частицами. Анализ полученных результатов исследований показал разнонаправленное влияние ча- 
стиц оксида никеля и нитрида кремния на фазовые превращения в порошковых спеченных сталях. 


Ключевые слова: спеченные порошковые стали, ультрадисперсные частицы, критические точки охлаждения, 
изотермическое превращение, механические свойства 
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Введение. Под термической обработкой понимается совокупность операций нагрева, выдержки при высо- 
ких температурах и охлаждения в целях изменения структуры и обрабатываемости материала, улучшения соче- 
тания его механических и физических свойств без изменения формы и размеров изделия. Термическая обработ- 
ка является эффективным методом повышения физико-механических свойств и износостойкости стали [1]. 

Специфические особенности спеченных сталей (пористость, неоднородность структуры, высокая окисляе- 
мость и др.) затрудняют использование технологических режимов термической обработки, разработанных для 
литых сталей, хотя основные закономерности процессов, происходящих при нагреве и охлаждении компактной 
стали, могут быть перенесены и на спеченные материалы [2]. 

Исследования порошковых материалов, в том числе и термической обработки, показывают существенное 
влияние пористости, как одной из особенностей их структуры, на развитие фазовых превращений и при нагре- 
ве, и при охлаждении [3]. Присутствие пор в порошковых материалах и порошковых сталях, а также большое 
содержание неметаллических включений, в том числе тех, которые модифицируют структуру и плотность дис- 
локаций, облегчают процесс формирования зародышей новых фаз. Это утверждение подкреплено результатами 
термодинамического анализа фазовых превращений, проведенного на основе соответствующих данных [4]. 

Цель данной работы — выявить особенности кинетики фазовых превращений в порошковых спеченных сталях с 
ультрадисперсными частицами при охлаждении, определить их механические свойства в зависимости от темпера- 
турного интервала. Основная задача исследования в связи с этим — проанализировать влияние пористости и скоро- 
сти охлаждения на изменение положения критических точек Аг! и Атз, а также воздействие ультрадисперсных доба- 
вок на начальную фазу распада аустенита и механические свойства спеченных порошковых сталей. 

Материалы и методы. В работе использованы порошки марок ПЖРВ 2.200.28? и НАД2М? производства 
ПАО «Северсталь» (г. Череповец) и ультрадисперсные частицы оксида никеля и нитрида кремния компании 
«Плазмотерм»“. Данные об общем химическом составе представлены в таблице 1. 


Таблица 1 


Химический состав порошка 


0 
Марка Массовое содержание компонентов, % 


ПЖРВ ле ЕЕ 0,090 | 0,140 е 0,014 | 0,087 0,012 | 0,005 
НАД2М 0,400-0,500| 3,600—4,400 | 0,020 | 0,025 | [1.300-1,700 0,050 | 0,150 0,020 | 0,020 


2ТУ 14-5365-98. Порошок железный, распылённый воздухом. 
ЗТУ 14-5402-2002. Порошок железный диффузионно-легированный. 
ч Компания ООО «Плазмотерм». Нанопорошки металлов. ОВТ.: Вирз://р1азтоетя.пу/сааюз/теаИиет 4.8 (дата обращения: 12.04.2024). 
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Технологические свойства порошка ПЖРВ 2.200.26: насыпная плотность от 2,4 до 3,0 г/см3, текучесть не 
более 37 сек/50 г, плотность при Р = 700 МПа составляет 7,0-7,05 г/смз, прочность при плотности 6,5 г/см? бо- 
лее 14 Н/мм?. Аналогом являются порошки шведской фирмы Нбзапёз: АНС 100.29, МС 100.24, $С100.26, 
А$С100.29. Область применения: детали амортизационной группы, детали трансмиссии, корпусные детали, 
шестерни, шатуны, муфты, втулки и др. 

Согласно ТУ 14-5402-2002 порошок марки ПЛ-НАД2?М производства компании «Северсталь» содержит 4 % ни- 
келя, 1,5 % меди и 0,5 % молибдена, разработан специалистами ЦНИИчермет им. Байкова. В его основе железный 
порошок линейки ПЖРВ. Конечный продукт представляет собой частично легированную смесь с отличной уплотня- 
емостью (при давлении прессования 600 МПа значения плотности составляют не менее 7,1 г/см?). 

Морфология исследуемых порошков представлена на рис. 1. 


К\У 10.Зтт х500 В$Е: 


Рис. 1. Частицы порошка: а — ПЛ-Н4Д2М; 6 — ПЖРВ 2.200.26 


На рис. 2 представлено РЭМ-изображение ультрадисперсных частиц оксида никеля. В таблице 2 приведены 
свойства частиц оксида никеля. Порошок имеет широкое распределение частиц по размерам и представляет 
собой индивидуальные частицы сферической формы°. 


Рис. 2. Снимки с РЭМ ультрадисперсных частиц МО 


Таблица 2 
Основные свойства и характеристики ультрадисперсного порошка оксида никеля 
Технология получения Плазмохимический синтез 
Цвет порошка черный 

Размер частиц, нм 50-85 

Средний размер агломератов, мкм 30-80 
Удельная поверхность, м/г 5—20 
Содержание основного компонента, % 99,8 


ТУ 14-5402-2002 Порошок железный диффузионно-легированный. 
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В таблице 3 представлены характеристики ультрадисперсного порошка нитридаб. 


Таблица 3 
Характеристики ультрадисперсного порошка нитрида кремния 
Параметр Значение 
Размер частиц, нм 10—30 
Удельная геометрическая поверхность, м?/г 50-140 
Содержание основного компонента, % 99,75 


Ультрадисперсные частицы имеют форму игл (рис. 3), образуют ворсистые хлопья после контактирования с 
водой и не меняют размер после ультразвуковой обработки`. 


Рис. 3. Снимок через растровый электронный микроскоп ультрадисперсных частиц $13 №4: 


а — общий вид частицы; б — частицы при увеличении 109 


Проведение экспериментов. Операция прессования проводилась с использованием лабораторных пресс- 
форм и гидравлического пресса модели Т$0500-6 (Китай) с максимальным усилием 30 тонн. Призматические 
заготовки формовались в пресс-форме, представленной на рис. 4. Данная пресс-форма состоит из обоймы (1), 
двух полуматриц (2), пуансона (3), вставки (4), которые изготовлены из инструментальных сталей У8, У1ОА, их 
твердость после проведения термической обработки достигала 55—62 НКС. Остаточная пористость образцов 
после прессования в зависимости от приложенного давления была 10—40 %. Заготовки призматической формы 
после формования имели размеры 9,5х54,3 мм. 


Рис. 4. Схема пресс-формы для холодного прессования призматических образцов 


° ТУ 14-5402-2002 Порошок железный диффузионно-легированный. 
7 Там же 
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На рис. 5 представлена пресс-форма для изготовления образцов для испытаний на предел прочности при 
растяжении. 


Рис. 5. Лабораторная пресс-форма для изготовления образцов для испытания на растяжение 
по ГОСТ 8227-98 для холоднопрессованных и спеченных образцов 


Спекание и термическая обработка проводились в лаборатории термической обработки кафедры «Материа- 
ловедение и технологии металлов» ДГТУ в камерной электропечи с защитной атмосферой ПКЗ-1,0-7 (Россия) в 


диапазоне температур 900-1150 °С в среде защитного газа — диссоциированного аммиака (рис. 6). Время спе- 
кания — 15-180 минут. 


Рис. 6. Лабораторная камерная электропечь с защитной атмосферой ПКЗ-1,0-7 


Результаты исследования. Представим процесс фазовых превращений порошковых спеченных сталей в 
зависимости от их структурного состояния. Была установлена зависимость расположения точек А_1 и А;з от 
таких параметров, как скорость охлаждения (\У»хл), пористость образцов и введение в состав стали ультрадис- 
персных частиц (рис. 7). Эти параметры по-разному влияют на температурные интервалы фазовых превраще- 
ний и кинетику превращения аустенита [5]. Более высокая скорость охлаждения замедляет, а большая пори- 
стость ускоряет превращение аустенита, сдвигая температурные интервалы в противоположных направлениях. 

Влияние добавок оксида никеля и нитрида кремния разнонаправлено [6]. Если первая добавка понижает 
температуру критических точек, то вторая — её повышает. Значения критических точек для спеченных ПС эв- 
тектоидного состава для скоростей охлаждения 60-400 °С/мин приведены в таблице 4. У ПС на основе порошка 
НАД2М температура критических точек ниже, по сравнению с железным порошком, что обусловлено замедле- 
нием диффузионных процессов в легированной матрице [7]. 


А. АА) = —__ АКА:) 
Тя "ИО: ИИ Тан 


(Тлзз) (Тлзз) 


Е 
= 
Е 
[=] 
ыы 
[72 
5 
= 
[д Скорость охлаждения Пористость 
В 
- а) 6) 


Рис. 7. Зависимость положения точек Аг! и А!З для порошковых сталей: 
1 — без добавок; 2 — ПС+1% №0; 3 — ПС +0,2 % $13№4; а — от скорости охлаждения; 6 — от пористости 
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Температурные точки Аг! и Атз порошковых сталей 


Основа сплава р Пористость, % Температура точки Аи, С т 
углерода точки Аз 
10 695*; 693**; 690*** 725; 722; 719 
0,5 20 705; 702; 698 730; 727; 720 
30 712; 710; 708 737; 735; 732 
ПЖРВ 2.200.26 
10 715; 713; 710 = 
0,8 20 718; 713; 708 — 
30 720; 716; 712 -_ 
10 693; 690; 688 723; 720; 717 
0,5 20 703; 700; 696 728; 725; 718 
ПЖРВ 2.200.26 30 710; 708; 705 735; 732; 728 
+1% м0 10 712; 710; 708 в 
0,8 20 716; 711; 705 _ 
30 723; 720; 716 - 
10 700; 695; 693 730; 726; 722 
0,5 20 710; 707; 702 736; 732; 726 
ПЖРВ 2.200.26 30 718; 715; 712 740; 737; 735 
+ 0,2 % $13М№ 10 720; 722; 724 = 
0,8 20 723; 720; 717 _ 
30 725; 722; 718 — 
10 692; 690; 687 723; 719; 715 
Н4АД2М 0,5 
20 700; 698; 695 726; 723; 716 
30 708; 705; 702 734; 730; 728 
10 710; 708; 702 = 
0,8 20 714; 711; 706 - 
30 717; 712; 708 _ 
10 690; 686; 682 720; 717; 713 
0,5 20 700; 696; 692 725; 722; 716 
р 30 705; 703; 697 730; 728; 722 
Н4Д2М +1 % №0 
10 707; 704; 698 — 
0,8 20 711; 708; 706 в 
30 715; 710; 706 _ 
10 696; 692; 688 724; 720; 718 
НАД2М 0,5 20 706; 702; 698 732; 728; 722 
+ 0,2 % $13 № 30 714; 710; 706 736; 730; 725 
0,8 10 716; 714; 710 — 
20 718; 720; 722 _ 
30 720; 722; 726 _ 


Примечание: скорости охлаждения, °/мин: *—60; **—200; ***—400 


При медленном охлаждении аустенит распадается на эвтектоидную феррито-цементитную смесь, дисперс- 
ность которой зависит от степени переохлаждения [8]. Переохлажденный аустенит сохраняется в течение инку- 
бационного периода, по истечении которого начинается его распад. Для описания распада аустенита использу- 
ют С-образные кривые (рис. 8) [9]. 

Анализ диаграмм изотермического превращения аустенита порошковых сталей ПЖРВ 2.200.26 + 0,8%С и 
НАД?М + 0,8 % С показывает, что с увеличением пористости устойчивость переохлажденного аустенита уменьшается, 
о чем свидетельствует смещение С-образных кривых влево, область минимальной устойчивости аустенита переходит в 
сторону повышенных температур. Общее время изотермического распада аустенита возрастает. 
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Т. °С т. °С 
700 700 ЕН 
500 500 
300 300 
| : 
100 
10 10? 10% 10“ 156) р 10 10? 10° 10+ 125) 
1 10 10 1 10 10 
1, МИН 1, МИН 
а) 6) 


Рис. 8. Диаграмма изотермического превращения аустенита образцов с пористостью 10, 20, 30 %: 
а — из стали ПЖРВ 2.200.26 + 0,8 % С; б — из стали НАД2М + 0,8 % 


При использовании легированного порошка С образные кривые смещаются влево и в область более низких 
температур, что подтверждает теоретическое положении о диффузионном характере образования феррито- 
цементитной смеси при распаде аустенита. Каким образом ультрадисперсные добавки (0,2 % $13№ и 1 % №0) 
влияют на распад аустенита? Чтобы это определить, были проведены эксперименты в области минимальной 
устойчивости аустенита. Результаты показаны на рис. 9. Сплошная линия — сталь на основе порошка 
ПЖРВ 2.200.26, штриховая линия — сталь на основе порошка Н4Д2М. 
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Рис. 9. Влияние ультрадисперсных добавок в сталь на основе порошка ПЖРВ 2.200.26 (заштрихованные маркеры) 
и на основе порошка Н4Д2?М (незаштрихованные маркеры) на начальную фазу распада аустенита 


Добавление нитрида кремния способствует распаду аустенита, повышая температуру минимальной устойчивости 
аустенита, и сокращению инкубационного периода [9]. Это объясняется созданием включениями добавки областей 
облегченного появления зародышей феррита и карбида железа. Добавление оксида никеля приводит к повышению 
содержания никеля в твердом растворе, что замедляет диффузионные процессы и распад аустенита. 

В работе [10] показано, что в интервале температур 700-600 °С аустенит распадается на пластинчатый пер- 
лит, при температуре минимальной устойчивости продуктом распада аустенита является троостит, а в области 
температур от 500 до 250 °С превращение аустенита происходит с образованием бейнита. 

У доэвтектоидных сталей распаду аустенита предшествует выделение феррита. При этом поверхность пор 
является областью преимущественного выделения и роста ферритных включений, по сравнению с высокоугло- 
выми границами [11]. Такой механизм зарождения зерен феррита обусловливает отсутствие видманштеттовой 
структуры, снижающей механические свойства. Выделение избыточной ферритной составляющей происходит 
стадийно. Сначала образуется микрообъем с кристаллической структурой, близкой к равновесной структуре 
феррита. Затем этот микрообъем трансформируется в устойчивый центр новой фазы путем диффузионного из- 
менения химического состава [12]. 

Особенность порошковой структуры стали, а именно наличие свободных поверхностей пор с повышенной 
диффузионной подвижностью атомов, приводит к преимущественному зарождению ферритной фазы именно на 
этих поверхностях, что отражается в смещении С-кривых превращения аустенита на диаграммах. В таблице 5 
приведены механические свойства спечённых ПС (пористость 10 %) в зависимости от температурного интерва- 
ла превращения [13]. 
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Таблица 5 
Механические свойства спеченных порошковых сталей 
Температурный интер- Механические свойства 
Состав стали Бал. 25 5, МПа НВВ и 
700—680 220 70 т 
ПЖРВ 2.200.26 + 0,8 % С 650—630 260 82 13 
600—550 280 88 13 
700—680 222 71 И 
ПЖРВ 2.200.26 + 0,8 % С+1% МО 650—630 262 83 12 
600—550 281 89 12 
700—680 270 85 10 
ПЖРВ 2.200.26 + 0,8 % С + 0,2 % 5134 650—630 290 90 10 
600—550 310 95 9 
680—660 780 80 8 
Н4АД2М + 0,8 % С 630—600 795 83 9 
570-540 800 87 10 
680-660 850 92 И 
НАД?М + 0,8 %С+1% МО 630-600 860 103 1 
570-540 880 106 12 
680—660 810 102 7 
НАДЗМ + 0,8 % С + 0,2 % $13 №4 630-600 860 105 8 
570-540 880 108 8 


Обсуждение и заключение. В результате выполненных исследований установлено, что повышение скоро- 
сти охлаждения снижает температурный интервал распада аустенита. При этом возрастает дискретность ферри- 
то-цементитной смеси, обусловливающая повышение предела прочности и твердости [14]. Введение оксида 
никеля в шихту на основе порошка ПЖРВ 2.200.26 практически не влияет на механические свойства стали. 
Благоприятное влияние этой добавки проявилось на стадии спекания, в ходе которого произошло восстановле- 
ние оксида и растворение никеля в железной матрице. Охлаждение после спекания привело к образованию пер- 
литной структуры без металлографически выявляемых дисперсно-упрочняющих включений. Поэтому при по- 
следующей термической обработке, основанной на аустенито-перлитном превращении, отсутствует эффект 
упрочения от дополнительных включений. При использовании порошка НАД2М влияние вводимой в шихту 
добавки оксида никеля более заметно. Это обстоятельство объясняется концентрацией никеля в ферритной со- 
ставляющей до 5 % и повышением эффективности упрочнения феррита с ростом содержания никеля в твердом 
растворе [15]. В отличие от оксида никеля, введенные в шихту частицы нитрида кремния сохраняются в струк- 
туре стали в виде включений упрочняющей фазы. Данный характер структуры способствует появлению заро- 
дышей новых фаз при распаде аустенита и повышает предел прочности и твердость за счет эффекта дисперси- 
онного упрочнения [16]. Проведен анализ диаграмм изотермического превращения аустенита порошковых ста- 
лей ПЖРВ 2.200.26 + 0,8 % С и НАД?М + 0,8 % с пористостью 10, 20, 30 %. При использовании легированного 
порошка С-образные кривые смещаются влево и в область более низких температур, что подтверждает теоре- 
тическое положение о диффузионном характере образования феррито-цементитной смеси при распаде аустени- 
та. Определены зависимости механических свойств спеченных порошковых сталей с ультрадисперсными ча- 
стицами от температурного интервала превращений. 
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